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A method for removing a polymer binder containing carboxylate 
groups cross-linked via alkaline earth metal ions from impregnated 
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Wledergewlnnung von Fasem aus gebundenen Faservllesen 



(57) Verfahren zum AblCsen von Bindemitteln von 
mrt diesen Bindemitteln gebundenen Faserviieseh, 
dadurch gekennzeichnet, daft 

- die Faservliese mrt einem Polymerbindemittel mrt 
Carboxyiatgruppen gebunden sind, wobei die Car- 
boxylatgruppen Ober Erdalkalikationen vemetzt 
sind 

• die Faservliese mrt einer waGrigen LOsung eines 
Alkalisalzes behandelt werden, wobei das Anion 
des Alkalisalzes mit den Erdalkalikationen em 
schwerlOsliches Salz Oder Korrplex bildet und 
anschlieBend 

• die vom Bindemittel befrerten Fasern abgetrennt 
werden. 
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Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur RQckgewinnung von Fasern aus Faservliesen Faservliese kfinnan 
durch Besch.chten bzw. Impragnieren mit einem Bindemittel verfestigt warden a5WV,,esen Paserv1,9se Mnnen 
Grundsatelich tester* der Wunsch nach recycelfahigen Faservliesen, bei denen nach Gebrauch die Fasern wieder 

(0050/46241) zur Verfestgung von Faservliesen unvernetzte Bindemittel verwendet welche durch Charted ™ 
Carbox^ruppen in Carbox^atgruppen in Wasser .Oslich sind und so von den Fasern l^Zte^^Z 

fJI^!" "? 9 w 6 " Fe8tiQkeiten « emalt « n - Bindemittel verwendet. die nach Aufbringen auf das 

nriT^ 09 " S^" Z R Matt *olgruppen. fatten. Eine VernetLg uSer £ 

salzgruppen. z.B. eine Vernetzung Qber Ca-carboxylatgruppen ist z.B. aus EP 442 370 bekannt Gewunscht ist aucn 
Fasern aus mrt vernetzten Bindemitteln gebundehen Faservliesen zuruckzugewinnen auCh 
Aufgabe der vorliegenden Erfindung war daher ein Verfahren zur RQckgewinnung von Fasern aus mit u 8r n 8 w.n 
B.ndemirtelngebundenenbzw.veriestigten Faservliesen. vernetzten 

denFa^^ 

• die Faservliese mit einer waQrigen Losung eines Alkalisalzes behandelt warden, wobei das Anion des Alkalisalzes 
m.t den Erdalkalikationen ein schwertosliches Salz Oder Kbmplex bildet und anschlieflend Alkalisalzes 

• die vom Bindemittel befreiten Fasem abgetrennt warden. 

x ^T^^^T 6 ^^ ■? ne " Fa8en " iese aus unterschiedlichsten Fasern Verwendung f inden. 
r- Ji£2 Cht J?T W I,a 8y ^ etlsch9 FaMrn Vskos^-. Po<y«ter-, Polyamid.. Polypropylen-. Polyacrylnitril. 
Carbonfasern oder Fasern von Homo- und Copolymerisaten des vlnylchlorides oder TeSSethy ens S auch 
Faser^tehen urspmngs wie Zellstoff.. Ze.rwol.e-. Cellulose, BaunUlle- oder m^SSXS^SSS- 
mik-. oder Minerartasern oder Mischungen hiervon. ' 

35 mnt^S SlTfT 2U Fa , se J rvli * en '"""wengelegt und dann mit einem Bindemittel verfestigt. wozu das Binde- 
1 1 ^ ?' We,8e z B ' durch '"W*™. BesprOhen. Autrackeln, Tauchen oder Bedrucken auf die Fasern 

Wasser. Auf d.ese. dem Fachmann bekannte Weise wird ein gebundenes. d.h. verfestigtes Faservlies emaiten 
i ana l!°*Z 9 ?> * Faservliese ,inden z B - Anwendung als Tragermaterialien for Dachbahnen bzw. FuGbodenbe- 
« Monomer^u^IIi a "° 8meinen P ° ,ymerisate vewend «- sich « ungesattigten 

salzvemeteT^ 8816 Carboxyla,9rupp « n - welche Erdalkalikationen vernetzt sind. d.h. sie sind metall- 

«J*£Z Zli tTt^^* P0ly T erisat9 °' 1 Ws 30 Gew - % - besonders bevorzugt 0.5 bis 25 Gew,% und ganz bason- 
's njn niS5^eS,e?) % Ca * 0xy,atBruppen ' bea * en au,das P^erisatgewicht (Gewichtder Erclalkalikatio- 

KalitottoST 30Xylat0riiPPen Hegen b0WZU8t zu 50 bis 10 °" "ew^ef* bevorzugt zu 80 bis 100 % als Salz mit Erdal- 
Bevorzugte Erdalkalikationen sind Ca 2 * und Ba 2+ , Mg 2 *. Besonders bevorzugt ist Ca 2 * 

« ^D'e"\etallsatevefneteton Polymerisate sind z.B. ausgehend von Polymerisaten mit Carbonsaure-oder Carbonsau- 

50 reanhydndgruppen erhaWich durch Zugabe eines Erdalkalisalzes. z.B. eines OxJds. Hydroxids. Carbonats octarhlX 
gencarbonate z.B. zur waQrigen Dispersion oder Losung des Polymerisats. wie es in EP-A-442 370 beschrieben ist 
Das metallsalzvernetzte Polymerisat ist bevorzugt aus folgenden Monomeren A), B) und C) aufgebaut: 



Monomere A) 



55 



Monomere A) sind Monomere mrt mindestens einer Carbonsaure- oder Carbonsaureanhydridgruppe. welche in die 
Me allsalzgruppen uberfOhrt werden kdnnen. Zu nennen sind insbesondere Acrylsaure. Methacrylsaure. Itaconsaure 
Maleinsaure, Maleinsaureanhydrid. 

Die Menge dieser Monomeren ergibt sich durch den gewunschten Gehatt an mit Erdalkalikationen vernetzten Car- 
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boxylatgruppen. 
Monomere 8) 

a,l,u 0P *f=* ini f« her Sedeutung sind' insbesondere sogenannte Hauptmonomere B), ausgewahlt aus C,-C*r 
Alkyl(meth)acrylaten, V.nylestern von bis zu 20 C-Atome enthaltenden Carbonsauren, Vinylaromaten mit bis zu 20 C- 
Atomen ethylenisch ungesattigten Nitrilen, Vinylhalogeniden. Vinylethern von 1 bis 10 C-Atome enthaltenden AJkoho- 
en, aliphaflschen Kohlenwasserstoffen mit 2 bis 8 C-Atomen und 1 oder 2 Doppelbindungen oder Mischungen dieser 

Monomeren. 

Zu nennen sind z.B. (Meth)acrylsaurealkylester mit einem C r C 10 -Alkylrest wie Methylmethacrylat, Methylacrylat 
n-Butylacrylat, Ethyiacrylat und 2-Ethylhexyfacrylat ' ' ' 

Insbesondere sind auch Mischungen der (Meth)acrylsaurealkylester geeignet 

■ /iC yleS l! 1 f T Carbon8auren mit 1 bi * 20 C-Atomen sind z.B. Vinyllaurat -stearat. Vinylpropionat, Versaticsaure- 
vmyl ester und Vinylacetat. **»».»auic 

Als vinylaromatische Verbindungen kommen Vinyltoluol, o- und p-Methylstyrol. a-Butylstyrol. 4-n-Butylstyrol 4-n- 
Oecylstyrol und vorzugsweise Styrol in Betracht. Beispiele «Gr Nitrile sind Acrylnrtril und Methacrylnitril 

Die Vmylhalogenide sind mit Chlor, Ruor oder Brom subsMuierte ethylenisch ungesattigte Verbindungen, bevor- 
zugt Vinylchlond und Vinylidenchlorid. 

Als Vinylether zu nennen sind z.B. Vinylmethylether oder Vinylisobutylether. Bevorzugt wird Vinylether von 1 bis 4 
C-Atome enthaltenden Altoholen. 

Als Kohlenwasserstoffe mit 2 bis 8 C-Atomen und zwei def inischen Doppelbindungen seien Butadien. Isopren und 
Chloropren genannt. ^ 

Monomere C) 

Neben diesen Hauptmonomeren konnen waters Monomere C). z.B. Hydroxylgruppen enthaitende Monomere. ins- 
besondere C r C 10 -Hydroxyalkyl(meth)acrylate oder (Meth)acrylamid. im Polymerisat Verwendung finden. 

UWiche Polymerisate bestehen im aUgemeinen zu mindestens 40. vorzugsweise zu mindestens 60, besonders 
bevorzugt zu mindestens 80 Gew.-% aus den obigen Hauptmonomeren B). 

Die Polymerisation kann nach Oblichen Polymerisationsveriahren eriblgen. z.B. durch Substanz-. Emulsions- Sus- 
pensions-. D.spersions-, Fallungs- und Losungspolymerisation. Bei den genamten Polymerlsationsverfahren wird 
bevorzugt unter AusschluO von Sauerstoff gearbeitet vorzugsweise in einem Stickstoffstrom. For alle Polymerisations- 
methoden werden die OWichen Apparatuen verwendet. z.B. ROhrkessel. RQhrkesselkasKaden, AutoWaven. Rohrreak- 
toren und Kneter. Bevorzugt wird nach der Methode der Losungs-. Emulsions-, Fallungs- oder 
Suspensionspolymerisation gearbeitet. Besonders bevorzugt sind die Methoden der Losungs- und insbesondere Emul- 
sionspolymensation. Die Polymerisation kann in Losungs- oder VerdOnnungsmitteln. wie z.B. Toluol. o-Xylol p-Xylol 
Cumol, Chlorbenzol, Ethylbenzol, technischen Mischungen von Alkylaromaten. Cyctohexan. technischen Alip'hatenmi- 
schungen, Aceton. Cyclohexanon. Tetrahydrofuran. Dioxan. Qlykolen und Qytolderivaten. Polyalkylenglykolen und 
deren Derrvate. Diethylether. tert.-8utylmetnylether, Essigsauremethylester. Isopropanol. Ethanol. Wasser oder 
Mischungen wie z.B. IsopropanolAVasser-Mischungen ausgefQhrt werden. Vorzugsweise wird als Losungs- oder Ver- 
dunnungsmittel Wasser gegebenentalls mit Anteilen bis zu 60 Qew.-% an Alkoholen oder Glykolen verwendet. Beson- 
ders bevorzugt wird Wasser eingesetzt 

Die metallvernetzten Rjlymerisate werden im allgemeinen in Form ihrer waBrigen Losung oder Dispersion auf die 
Faservliese aufgebracht. Nach der Trocknung sind die Faservliese gebunden. d.h. verfestigt. Die Faservliese enthalten 
dann im allgemeinen 1 bis 40 Qew.-Teile. bevorzugt 5 bis 30 Gew.-Teile. der metallvernetzten Bindemitteis. bezogen 
auf 1 00 Gew.-Teile Fasern. 

Nach der spateren Verwendung der gebundenen Faservliese konnen die Fasern gemaG dem ertindungsgemaBen 
Verfahren zurOckgewonnen werden, indem das Blndemittel aus dem Faservlies, d.h. von den Fasern abgetrennt wird 

Dazu wird das Faservlies mit einer waGrigen Losung eines Salzes, (im nachfolgenden "losliches Salz genannt) 
dessen Anion mit dem Erdalkalikation ein in Wasser schweridsliches Salz bildet behandelt. 

Bei den loslichem Salz kann es sich urn ein anorganisches Oder organisches Salz handeln. 

Insbesondere handelt es sich urn ein Alkalimetallsalz. 

Bei dem Anion des loslichen Salzes kann es sich z.B. urn Oxalat oder Carbonat handeln, welche z.B. mit dem Cal- 
ziumkation ein schwerlosliches Salz bilden. 

Bei dem Anion des loslichen Salzes kann es sich z.B. auch urn ein organisches Anion handeln. welches mit den 
Erdalkalikation. z.B. Ca 2 *, einem schwerloslichen Komplex bildet Als Anion zu nennen ist hier insbesondere EDTA. 

Das losliche Salz. das in der wa&rigen Losung enthalten ist, hat vorzugsweise eine Loslichkeit von mindestens 10 
g/ • I Wasser bei 23°C. 

Die waBrige Losung enthait das Salz vorzugsweise in Mengen von 0.02 bis 15 Gew.-Teile, besonders bevorzugt in 
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Swai* 0 ' 1 * 10 Ge *- Tei,en ' 9anZ be80ndefS 6eVW2U9t ™ °' S WS 2 " 5 Ge "" T ^ "«ogen auf ioo Gew'- 

g!1^!I^I Ti. n6ben d6m l,58lichen Sa' 2 vorzugsweise noch einen PhasentransferKataJysator 
Gee.gnete Ph*sentransferkatalysatoren sind z.B. in Chimia 34 (1980) Nr 1 Safe i» on ai ^wST?' , 
katalysatoren genannt seien z.B. Polyalkylenglykole. welcher 'a unteTdem Nam* * fiol® fm l 8 "^' 

Als quater nare, orgarosche Ammoniumsalze seien insbesondere solche der FormeJ I 



I 

« ' R 4 — ri 8 — R* 

I 

R3 



X© 



30 



35 



genannt , worin R 1 -R 4 unabhangig voneinander for einen organischen Rest, bevorzugt einen Kbhlenwasserstoffrest mit 

iST" bevor2U9t 1 bis 6 C - Atomen stehen und x * "* ein *** b *° ™* * I!SSSSSE? Z ; 

on ,J!!° nd 0 erS . b T" Uflte P^wrtransferKatalysater en sind solche mit Alkoxygruppen, bevorzugt mit 2 bis 20 Alkoxv. 

Km D * Q ** t de8 Phasentransferkatalysators in der waBrigen Losung betragt vorzugsweise 0 01 bis 1 Gew-Teii 
besonders bevorzugt 0.08 bis 0.5 Gew.-Teile. bezogen auf 100 Gew.-Teita VVasser ' 

*JE!SSX£tt UBUng Z a n0Ch Ba86n ' inSb9S0ndefe - <*n 

20 bls'^Sl'T^ ^r" 9 ^ Z,B ' 10 W8 10 °° C ' insb «°^ « "is 80-C und besonders bevorzugt 
In? k .7 ^ Vorte,,ha « and Temperaturen uber 30. insbesondere Ober 40«C. urn eine noch bessere und vor 
allem schnellere AHOsung des Bindemittels von dem Faserviies zu erreichen 

BevJLTSd«P« ?T in zerWeinertw Form *" erfindungsgemaflen Verfahren zugefOhrt werden. 

Bevorzugt wird das Faserviies in Teile mit einer Kantenlange von 1 bis 10 cm zerkleinert 

M«« J-2 1 *? ^ !* Wa8ri9e " USUnfl ^ Faserv1ies vorzugsweise in die waOrige LOsung gegeben Die 

S!I 2U9t i!'^ 80 9 Pr ° *** U5Sunfl - 0ie Behandlungsdauer kann durch intensive? ROhren veS Sn im ^ 
37 M ZJ^ , ^ e ^^ DaU " W5Minuteflbi81 B«^«"nrensindjec^^ 

<5 Beispieie 

von 2(2^^ WUrd9n inprflflniert "* Acr0nal ® DS »*« (Bindemitteiauftrag 

p!£? { ^ 1 861 Acr0nal DS 2324X handett 88 *h um eine waSrige Dispersion ernes metallsalzver 
S2, P °'!™ er,8a * ^^"ng der Carboxylatgruppen des Polymerteats mit c£ KaTonen) auf AcrylateaS oTe 

h5SL W 5 ^^J 0000 im Labortrockner. AnschlieBend wurden die in Mm TTgroGen 
viiesoogenin Stuekevonca. 1 cm 2 geschnitten. u««,i 

b2 w E l W l S T S?f rtB ^ lt S B Natriumoxalatl6sun 3 («■ 3 Gew,%) und jeweils eine 10 gew.-%ige LOsung von Soda 

£j r £ B) WaSSer heffle8te,,, • ,n ie 250 0 der erhartenen ^"B ««• in der TabeJe angeTe 
benen Mengen des Phasentransferkatalysators und gegebenenfalls noch Natronlauge gegeben 

lisJ?. ^ nU H 9 d ^ bindemittel,reien Fas ^ aus den Faservliesen wurden StOcke des zerWeinerten Faserv- 
Se i ang^ebS. 9 ° 969 ° i6 Tenperalur der die Men 8 e des Faservlieses 1st in der 

Die VNesstucke wurden nach ca. 24 h Standzeit mittels einem Laborruhrer 15 Min mit 2000 U/min aufgeruhrt 
AnschheBend wurden die Fasern uber ein 60 n-Sieb abfiltriert. 2 h bei 130'C getrocknet und zuruckgewogen. 
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Der in der Tabelle angegebene RezyWiergrad R berechnet sich gema& 

R , Faservlies vor Recycling in g • zurOckgewoqena Fasam in g 

Bidemittelgehait im Fasefvlies vor Recycling ing ' 100 % 

w Jr, F ^ ,e 'i^ ie Z !i r0 tlT flen 1 ! n FaSem v0 " i9 *gibt sich ein Recyclierungsgrad von 1 00 % 

Werte uber 100 % .r , der Tabelle erklftren sich dadurch. da!3 be. Abfiltrierung der Fasern Uebenenfalls ™hr feine' 
Fasern vom S,eb ncht zurOckgehalten wurden und so das Gewicht der Fasern nach RecyclierunTzu g* ng ^r 
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Patentanspruche 

1 ' ? V Set n daT AW68en V0 ° Bindemrtte,n V0 " mrt diesen Bindemrtteln geoundenen Faservliesen. dadurch gekenn- 

• die Faservtiese mit einer waBrigen Lcsung eines AJkalisalzes behandett warden wobei das Anion des Alkali 
salzes m,t den Erdalkalikationen ein schwerlOelichea Salz Oder Kbrrplex bittet 

die vom Bindemittel befreiten Fasern abgetrennt werden. 

'5 2 * taCMtor^lT^ 1 ' 98kennzeichnet - daB * »* Bri «« ^"9 *usatz.ich einen Phasentransfer- 

3. Verfahren gemaB Anspruch 1 oder 2. dadurch gekenrueichnet. daB der Phasentransferkatalysator ausaewahlt ist 

Fete,teh ^** O-alkoholethoxy^ 

4 " r^^ST* 8 ei " en d6f AnSPr0Che 1 bS 3 ' d8dUrCh a** 6 ™"*""* da3 es sich bei den Erdalkalikationen um 

5 ' IS?*^ 8 "? 8 6in6n d6r Ans P r0che 1 bis 4 - gekennzeichnet. daS es sich bei den Polymerbindemittel 

m.t dem das Faservlies gebunden ist. um ein radikalisch polymerisiertes Polymerisat mit einemSr^lZuD- 
pengehalt von 0,, bis 30 Oew.-%. bezogen auf das Polymerisat handeK und 50 b" ZT% SSSSSS- 
gruppen als Salz mit einem Erdalkalikation voriiegen. uarooxyiat 

6. Verfahren gemaB einen der Anspruche 1 bis 5. dadurch gekennzeichnet dafl die wdBrige LOsung des Alkalisalzes 
eine Temperatur von 10 bis 100°C hat «i«nsaizes 

7 ' h JI?? I"*" de L Ans P ri3che 1 Ws 6 - da *«h gekennzeichnet daB das Faservlies in die wSBrige 

die vom Bindemittel befreiten Fasern abgetrennt werden. 
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r tWwnwf allcia attncatct 
w> atsoadtm IW«uta*« ia Vw^adaai 
•fiimm Vcrtfftatlicaaitt tftnaJam lUttgoria 
t«duwlofiscbcr HiAttrfnta4 
aicatsdmfttfca* Offcnaa/vag 
Zwiscfcwtitcntvr 



T : im Erflatfuaf utfraact ltotaaac Tfcaoriaa o4m Gma4sta* 
C : Uttns Pitcartofcuawat, Us Mock cm as o4m 
aadi 4*a AaaMMcaatnai v«roff««ttJcat wortca 1st 
D : ia 4m AamtUaftf aoftftaftcs Doauacsl 
L : tut aaaara Gfttaaaa aafcfaafta Dokiu»«ai 
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